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Abstract of DE4025558 

Process for prodn. of a magnetic recording medium (I), consisting of a non-magnetic base (II) on which is spread 
at least one magnetic dispersion contg. finely-divided magnetic pigments, polymeric binder and opt. other additives 
such as dispersants, wetting agents, plasticisers, lubricants, crosslinkers and accelerators, dissolved in organic 
solvents. Before addn. to the dispersion, the solvent and/or additives and/or binder is/are passed over ion 
exchanger(s) (III) which is/are fully loaded with polar gp. -contg. component(s) (IV) of the magnetic dispersion. 
(Ill) is pref. an anionic acidic or basic ion exchanger; the stability of the magnetic dispersion is routinely checked by 
measuring its zeta potential in organic solvent. (II) is, e.g. PET, PP, PC or CA film. Al foil, etc., and the dispersion 
is applied by reverse roller coating, etc.; (Ill) is a strongly basic ion exchanger (e.g. as described in DE-OS 
3738256), Lewatit, Permutit (RTM), or a cationic exchanger; (IV) is, e.g. a poly-oxyethylene phosphate ester, 
dodecylphenylsulphonic acid, lecithin, alkylated fatty acid, Fe(acac)3, polymeric binder with polar gps. (e.g. as 
described in DE 3718957 or EP 0112924), etc.; solvent is, e.g. THF, dioxan, MEK, toluene, etc.; pref. magnetic 
pigment is, e.g. needle-shaped particles of Fe or Fe/Co or Fe/Ni alloy 0.1-1 micron long; binder is, e.g. VCA/AC 
copolymer, polyvinyl formal, PU elastomer, epoxy resin, etc.. 

USE/ADVANTAGE - (I) is useful for the prodn. of audio and video recording tape, etc.. The process eliminates the 
adverse effect of inorganic ions, organic ions and water on the stability of the magnetic dispersion. 
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© Verfahren zur Herstellung eines magnetischen Aufzeichnungstragers 

© Die Stabilitat einer magnetischen Dispersion, bestehend 
aus feinteiligen magnetischen Pigmenten, polymeren Binde- 
mitteln. welche in organischen Lbsungsmitteln geldst sind 
sowie weitere Zusatzstoffe wie Dispergiermittel, Netzmittel 
und so weiter wird durch Vorhandensein von niedermoleku- 
laren stark polaren lonen vermindert. ErfindungsgemaB 
werden diese Verunreinigungen dadurch entfernt, da& die 
organischen Losungsmittei beziehungsweise die Zusatzstof- 
fe, in den Losungsmitteln geldst, uber einen lonenaustau- 
scher geschickt werden, welcher mit rezeptureigenen Zusat- 
zen vollstandig beladen ist. Weiterhin wurde gefunden, da& 
die Stabilitat der magnetischen Dispersion durch den Ver- 
lauf des Zeta-Potentials im organischen Medium bestimmt 
wird. 
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Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Her- 
stellung eines magnetischen Aufzeichnungstragers. be- 
stehend aus einem unmagnetischen Schichttrager und 
mindestens einer darauf gegossenen magnetischen Di- 
spersion, weiche feinteilige magnetische Pigmente so- 
wie polymere Bindemittel, gegebenenfalls weitere Zu- 
satzstoffe wie Dispergierhilfsmittel, Netzmittel, Weich- 
macher, Gleitmittel und Vernetzer und Vernetzungsbe- 
schleuniger, weiche in organischen Losungsmitteln ge- 
Iostsind,enthalt 

Bekanntlich werden an die Eigenschaften der magne- 
tischen Aufzeichnungstrager hohe Anforderungen ge- 
stellt, sowohl was die mechanische Stabilitat als auch die 
elektroakustischen Eigenschaften betrifft Neben vielen 
anderen Parametern ist fur ausreichende Tauglichkeit 
eine hohe Homogenitat der Oberflachenbeschaffenheit 
der magnetischen Schicht unbedingte Voraussetzung. 
Zur Erzielung dieser Eigenschaften muB unter anderem 
eine geeignete Auswahl der polymeren Bindemittel, der 
Dispergatoren sowie der magnetischen Pigmente ge- 
troffen werden. 

Zur Herstellung der Aufzeichnungstrager werden ub- 
licherweise die feinteiligen magnetischen Pigmente mit 
den QbJichen Zusatzstoffen, wie Dispergierhilfsmittel 
sowie gegebenenfalls nichtmagnetischen FuIIstoffen 
und den in organischen Losungsmitteln gelosten poly- 
meren Bindemitteln in einer Dispergiereinrichtung, bei- 
spielsweise einer Topf- oder Ruhrwerkskugelmuhle, zu 
einer Dispersion verarbeitet Diese Dispersion wird an- 
schlieBend mit Hilfe ublicher Beschichtungsmaschinen 
auf den Schichttrager aufgebracht 

Bei der Herstellung von magnetischen Aufzeich- 
nungstragern konnen unter anderem folgende Proble- 
me auftreten. 

A) Inhomogenitaten der Magnetschicht konnen 
verursacht werden duch Vorhandensein von un- 
vollstandig aufgeteilten Pigmentagglomeraten, 
durch Reagglomeration von urspriinglich monodis- 
pers aufgeteilten Pigmentpartikeln oder durch un- 
terschiedlich starke Oberflachenbelegung der Pig- 
mentteilchen, was auBerdem zu einer verminderten 
Ausrichtbarkeit fuhrt 

Durch intensive Mahlung der magnetischen Disper- 
sion laBt sich der Anteil an primaren Pigmentagglome- 
raten zwar weitgehend abbauen, durch unterschiedlich 
starke Verhakung beziehungsweise Versinterung der 
Pigmentagglomerate ist der leichter aufteilbare Pig- 
mentanteil jedoch bereits stark ubermahlen, ehe der 
versinterte Pigmentnadelanteil ausreichend zerkieinert 
ist 

Bei der Aufzeichnung von Videosignalen macht sich 
dieser Effekt deutlich bemerkbar, insbesondere bei 
hochdichter Aufzeichnung mit Grenzweilenlangen von 
0,5 bis 1,0 u.m. Eine monodisperse magnetische Disper- 
sion ist somit eine unabdingbare Voraussetzung fur die 
zunehmend geforderte Speicherkapazitat und die erfor- 
derliche Zuverlassigkeit der Laufeigenschaften eines 
modernen magnetischen Mediums. 



bau eines hochmolekularen Bindemittelnetzwerkes 
durch Zugabe von isocyanatgruppenhaltigen Ver- 
bindungen in die magnetische Dispersion ange- 
strebt. Dabei ist mit einer Reihe von Nebenreaktio- 
5 nen zu rechnen, die in Konkurrenz zu der ange- 
strebten Bindemittelverknupfung stehen. 

Dabei lauft die wichtigste Nebenreaktion mit der nie- 
dermolekuiaren Isocyanatkomponente mit dem Wasser 

io ab, das uber das magnetische Pigment, das polymere 
Bindemittel oder das Losungsmittel in die magnetische 
Dispersion eingeschleppt wird. Im Vergleich zu den 
ubngen Reaktionspartnern des Isocyanates liegt das 
Wasser im molekularen OberschuB vor, verfugt auf- 

15 grund der kleinen MolekulgroBe uber eine hohe Beweg- 
lichkeit und hat zudem eine hohe Reaktivitat. Bei einem 
UberschuB von Wasser reagiert die Vemetzungskom- 
ponente zu einem Polyhamstoffgerust ab, ohne das 
polymere Bindemittel miteinzubeziehen und verbessert 

20 dadurch zwar den Elastizitatsmodul der magnetisierba- 
ren Schicht, ohne jedoch eine Verringerung der Ab- 
riebsneigung oder eine Verbesserung der Losungsmit- 
telfestigkeit zu bewirken. 



B) Magnetische Aufzeichnungstrager hoher Spei- 
cherdichte erhalten erst dann eine ausreichende 
VerschleiBfestigkeit, wenn das eingesetzte Binde- 
mittelsystem aus einem dreidimensional verknupf- 
ten Netzwerk aufgebaut ist Haufig wird der Auf- 



C) Im Produktionsbetrieb wird die magnetische Di- 
spersion in einem MaBstab von mehreren Tausend 
Litem aus den oben genannten Grundstoffen her- 
gestellt, als Stammlosung gelagert, wobei die Mi- 
schung der Bestandteile ganz oder teilweise im Di- 
sperser gemischt und spater feingemahlen und fein- 
dispergiert wird. Aus mahltechnischen Grunden 
wird haufig ein Teil der Bindemittel, Gleitmittel und 
anderer Zusatze in einem zweiten Arbeitsgang zu- 
gegeben und innig vermischt Haufig wird bei der 
Vermischung oder bei langeren Standzeiten der 
magnetischen Dispersion eine Vergroberung der 
Partikelverteilung beobachtet, die nur durch erneu- 
te intensive Dispergierung ruckgangig zu machen 
ist Bei dieser Reagglomeration ist eine Verande- 
mng der Viskositat zu niedrigeren Werten, eine 
Abnahme des Mr/Ms- Wertes und haufig eine Sedi- 
mentation zu beobachten. Vorzugsweise wird die- 
ser Effekt beobachtet, wenn zur Herstellung der 
magnetischen Dispersion ein Losemittel verwendet 
wurde, welches bei der Trocknung im Fabrikations- 
prozeB ruckgewonnen wurde. Losemittelruckge- 
winnung ist aus Umweltschutz- und Wirtschaftlich- 
keitsgrunden ein zunehmend ubliches Verfahren 
bei der Herstellung von magnetischen Aufzeich- 
nungstragern. Urn rechtzeitig reagieren zu konnen. 
ist eine Messung beziehungsweise Beobachtung 
dieser drei eben genannten GroBen erforderlich, 
was jedoch einen erheblichen Aufwand darstellt 
Mit weniger Aufwand laBt sich der Dispersions- 
grad mit der in der DE 37 31 804 beschriebenen 
Vorrichtung kontinuierlich messen. 

Zur Behebung dieser Probieme existieren einige Vor- 
schlage. Die unter A) aufgefuhrte Schwierigkeit wird in 
60 der Anmeldung P 39 05 910 der Anmelderin dadurch zu 
losen versucht, indem die bei der Feindispergierung der 
magnetischen Pigmente neu entstehenden freien Ober- 
flachen kontinuierlich mit einem Dispergierhilfsmittel 
belegt werden. 

65 Die unter B) genannte Schwierigkeit wird beispiels- 
weise dadurch zu beheben versucht indem das Binde- 
mittel durch chemische Gruppen modifiziert wird, wei- 
che von der Wasserreaktion unabhangig sind oder in- 
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dem entsprechende Vernetzer eingesetzt werden, wie in 
der DE-OS 36 43 458 der Anmelderin vorgeschlagen. 

Fur die unter C) genannten Probleme existiert noch 
kein befriedigender Losungsvorschlag, weshalb die Auf- 
gabe bestand, ein Verfahren zur Herstellung eines ma- 5 
gnetischen Aufzeichnungstragers und dabei besonders 
einer stabilen nnagnetischen Dispersion und gleichzeitig 
moglichst eine Kontrolle der Stabilitat beziehungsweise 
des stabilen Zustands zu finden. 

ErfindungsgemaB wurde die Aufgabe geldst mit ei- 10 
nem Verfahren mit den im kennzeichnenden Teil des 
Anspruchs 1 genannten Merkmalen. Weitere Einzelhei- 
ten der Erfindung gehen aus den Unteranspruchen und 
der Beschreibung hervor. 

Das Wesen der Erfindung besteht darin, daB 15 

a) gefunden wurde, dafi niedermolekulare stark po- 
lare anorganische oder auch organische ionen so- 
wie Wasserionen eine negative Wirkung auf die 
Stabilitat der magnetischen Dispersion ausuben 20 

b) diese negative Wirkung dadurch eliminiert wird, 
daO diese Ionen von geeigneten lonenaustauschern 
abgefangen werden, welche vollstandig mit Rezep- 
turbestandteilen der Dispersion beladen sind, aus- 
gewahlt aus Verbindungen mit polaren Gruppen, 25 

c) indem auBerdem die Stabilitat der magnetischen 
Dispersion durch Messung des Zeta- Potentials lau- 
fend eingestellt und kontrolliert wird. 

Durch Untersuchungen wurde festgestellt, daB die in 30 
der magnetischen Dispersion befindlichen Rohstoffe 
teilweise durch niedermolekulare organische oder anor- 
ganische Bestandteile verunreinigt sind, wobei diese be- 
wegliche oder polare Ionen, vorwiegend Anionen, ent- 
halten. Daher muBte ein Weg gesucht werden, diese 
Ionen zu binden und damit unschadlich zu machen, was 
durch das erfindungsgemaBe Verfahren in vollkomme- 
ner Weise geschaffen wurde. 

Die erfindungsgemaB verwendeten Austauscher, an- 
ionische oder kationische Austauscher, sind vollstandig, 
wie weiter unten geschildert mit Rezepturbestandteilen 
beladen, welche langkettige und weniger polare Ionen 
enthalten und dadurch dispersionsstabilisierend wirken. 
Werden nun beispielsweise die in dem organischen L6- 
sungsmittel vorhandenen Verunreinigungen Ober einen 
solchen Austauscher geschickt, so lagern sie sich an die- 
sem an und verdrangen die rezeptureigenen Bestandtei- 
le, welche in Losung gehen. Das auf diese Weise gerei- 
nigte Ldsungsmittel kann nun zur Herstellung von ma- 
gnetischen Dispersionen verwendet werden. 

Ebenso ist es moglich, die oben erwahnten Zusatz- 
stoffe fur die magnetische Dispersion in dem organi- 
schen Ldsungsmittel zu losen und wie oben geschildert 
zu reinigen, worauf sie eingesetzt werden konnen. Glei- 
ches gilt fur die Bindemittelldsungen. 

Bei Stammldsungsbetrieb konnen durch Zersetzung 
niedermolekulare Bestandteile entstehen. Diese konnen 
beseitigt werden, indem beispielsweise die in den Behal- 
tern befindlichen Losungen Ober eine Bypass-Leitung 
standig uber einen entsprechenden Austauscher beste- 
hend aus organischen oder anorganischen Gerustbau- 
steinen, auf denen die aktiven Gruppen lokalisiert sind 
geschickt werden, um die genannten Verunreinigungen 
zu entfernen. 

Als Austauscher sind; je nach dem ob saure oder alka- 
lische Ionen als Verunreinigungen vorliegen, entspre- 
chend alkalische oder saure anionische Austauscher, 
welche aus dem Stand der Technik bekannt sind, ein- 
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setzbar. Beispielsweise ist ein stark alkalischer Austau- 
scher, wie er in der DE-OS 37 38 256 der Anmelderin 
beschrieben ist, zur Eliminierung von Ionen mit Saure- 
resten geeignet. Austauscher im niedrigen pH-Bereich 
sind beispielsweise Lewatite, Austauscher auf anorgan- 
ischr Grundlage sind die Permutite. 

Kationische Verunreinigungen konnen analog mit ka- 
tionischen Austauschern, die ebenfalls aus dem Stand 
der Technik bekannt sind, entfernt werden. 

Beispiele fur rezeptureigene Zusatzstoffe mit polaren 
Gruppen, mit welchen ionische Austauscher beladen 
sein konnen, sind Polyoxyethylenphosphorsaureester 
(Gafac), weiterhin 1,4-DodecyIphenylsulfonsaure, Leci- 
thin oder weitere beispielsweise in der DE- AS 22 50 384 
und in der Anmeldung P 39 05 910 der Anmelderin be- 
schriebene Dispergatoren. Ebenso sind auch beispiels- 
weise alkylierte oder arylierte Fettsauren geeignet so- 
wie Vernetzungsbeschleuniger wie Fe-acetylacetonat. 
Weiterhin sind geeignet polymere Bindemittel mit pola- 
ren Gruppen, beispielsweise Polyurethane oder Vinyl- 
polymere, welche unter anderem in der DE 37 18 957 
oder in der EP 01 12 924 beschrieben sind. 

Zur Bestimmung beziehungsweise Kontrolle der Sta- 
bilitat einer Dispersion ist das Zeta- Potential geeignet 
In der Publikation "Progress in Organic Coatings, 2 
(1973/74), Seite 81 bis 91, ist die Bestimmung des Zeta- 
Potentials in nichtwassrigen Medien als Stabilitatskrite- 
rium beschrieben. Inzwischen existieren kommerzielle 
Gerate zur Messung des Zeta- Potentials auch bei sehr 
kleinen Teilchen wie beispielsweise der Malvern-Zetasi- 
zer II, mit dem es moglich ist, eine magnetische Disper- 
sion in organischer Phase zu messen. Wegen weiterer 
Einzelheiten sei auf die genannten Publikationen bezie- 
hungsweise Druckschriften der Firma Malvern verwie- 
35 sen. 

Bevor an Beispielen die Erfindung naher erlautert 
wird, werden nachfolgend die zur Herstellung der ma- 
gnetischen Dispersion geeigneten Zusatze im einzelnen 
beschrieben. 

40 Als Losemittel konnen alle zur Losung der ausge- 
wahlten Bindemittel tauglichen Fliissigkeiten verwen- 
det werden. Beispiele sind Tetrahydrofuran, Dioxan, Cy- 
clohexanon, Methyl-Ethyl-Keton, Toluol, Methyl-Isobu- 
tylketon und andere, gegebenenfalls auch in Kombina- 
45 tion miteinander. 

Die Auswahl der eingesetzten Dispergierhilfsmittel 
beziehungsweise dispersionsstabilisierenden Substan- 
zen erfolgt aus der Vielzahl bekannter oberflachenakti- 
ver Verbindungea wie zum Beispiel Lecithin, Cephalin, 
50 Fettsaureamine oder -diamine, Fettsaureamide oder 
-diamide, Fettsauren beziehungsweise deren Ammo- 
niumsalze, ethoxylierte Fettsaurederivate, aliphatische 
oder aromatische gegebenenfalls ethoxylierte Phos- 
phorsaureester, Sulfobernsteinsaureester, Sorbitan- 
55 Ester, aliphatische oder aromatische Sulfonsauren oder 
Sulfonate, Fettalkoholsulfate und andere mehr. 

Als magnetisches Pigment werden bevorzugt nadel- 
formige Teilchen aus Eisen oder einer Eisenlegierung 
wie Eisencobalt oder Eisennickel mit einer durchschnitt- 
60 lichen Teilchenlange von 0,1 — 1,0 um und einem Ver- 
haltnis der Langs- zu Querachse von etwa 1:10 einge- 
setzt. 

Als Bindemittel fur die Dispersion des magnetischen 
Pigmentes konnen die fur die Herstellung von Magnet- 
65 schichten Ublichen Bindemittel eingesetzt werden wie 
Copolymere aus Vinylchlorid, Vinylacetat und Vinylal- 
kohol, Copolymere aus Vinylidenchlorid und Acrylnitril, 
Polyvinylacetale wie Polyvinylformale, Polyester/Poly- 
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urethane t Polyurethan- oder Polyetherelastomere, Phe- 
noxy- oder Epoxyharze, ebenso wie deren Mischungen. 
Diese Bindemittel konnen, wie bereits angefuhrt, polare 
Gruppen haben. 

Das magnetische Pulver wird in einer geeigneten 5 
Menge Ldsemittel, einer geeigneten Menge eines Di- 
spergierhilfsmittels und einer Bindemittelmischung in- 
tensiv vermischt und einer Vordispergierung unterzo- 
gen, was zum Beispiel an einem Dissolves einem Kne- 
ter, einer Kolloidmuhle, einer Kugelmuhle oder anderen 10 
hochscherenden Aggregaten durchgefiihrt werden 
kann. 

Die zweite Stufe der Dispergierung erfolgt nun bei- 
spielsweise in einer Perimuhie, deren Mahlintensitat 
durch Variation der MahlkdrpergroBe und -fQllung, die 15 
Drehzahl und Lackdurchsatz gesteuert werden kann. 

Um eine moglichst enge Pigmentverteilungsbreite zu 
erhalten wird vorzugsweise die magnetische Dispersion 
in mehreren Passagen von einem ersten VorratsgefaB 
Qber eine oder mehrere beispielhaft genannte Perlmuh- 20 
len in ein zweites VorratsgefaB gefahren. 

Nach AbschluB dieser Feindispergierstufe werden ge- 
gebenenfalls die restlichen Bindemittelanteile oder Ad- 
ditive der magnetischen Dispersion zugemischt 

Die anschlieflende Beschichtung des unmagnetischen 25 
Schichttragers mit der Magnetdispersion erfolgt ent- 
sprechend dem Stand der Technik zum Beispiel mitteis 
Reverse- Roll-Coater, Rasterdruck- oder Extrudergie- 
Ber. 

Als Schichttrager kdnnen Folien aus Polyester, wie 30 
Polyethylenterephthalat, Polyolefine, wie Polypropylen, 
Cellulosederivate wie Triacetat, Polycarbonate oder 
starre Schichttrager aus nichtmagnetischen Metallen 
wie Aluminium, oder keramische Materialien eingesetzt 
werden. Die weitere Bearbeitung der beschichteten Ma- 35 
terialien, wie die Oberflachenglattung durch Kalandern, 
Schneiden und Konfektionieren, erfolgt in bekannter 
Weise. 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand von Beispie- 
len naher erlautert Einer Ausfuhrungsform des erfin- 40 
dungsgemaBen Verfahrens zur Herstellung eines ma- 
gnetischen Aufzeichnungstragers liegt folgende Rezep- 
turzugrunde: 



Rezeptur A 

737 Teile nadelformiges CK>2 mit 393 kA/m ICoerzi- 
tivkraft wurden zusammen mit 25 Teilen Vinylidenchlo- 
rid/Acrylnitril-Mischpolymerisat, 23 Teilen Lecithin. 580 
Teilen Tetrahydrofuran und 209 Teilen Cyclohexanon 
als Losungsmittel dispergiert und zu einer Bindemittel- 
losung, bestehend aus 27 Teilen Vinylidenchlorid/Acryl- 
nitril-Mischporymerisat, 106 Teilen Polyesterurethan in 
534 Teilen Tetrahydrofuran und 200 Teilen Cyclohexan- 
on zugegeben. Die so hergestellte Dispersionscharge 
wurde in einem GefaB 6 Stunden mit einem Turbomixer 
vordispergiert, in ein ZwischengefaB gepumpt und aus 
diesem kontinuierlich durch eine Reihe von sieben auf- 
einanderfolgenden Ruhrwerkskugelmuhlen zur Feindis- 
pergierung gepumpt, welche jeweils 125 ! Volumen hat- 
ten und mit Keramik-Mahlkorpern von 1 bis 1,5 mm 
Durchmesser zu 80% gefullt waren. Die Verweilzeit in 
jeder Muhle betrug 25 Minuten. Danach wurde die fein- 
dispergierte Dispersion durch ein Filter mit 1 um Pro- 
benweite gepreBt, mit 4 Teilen Fettsaure, 9 Teilen Butyl- 
stearat und 15 Teilen einer 75%igen Losung in Ethyl- 
acetat eines Diisocyanat-Vernetzers (Desmodur L der 
Bayer AG) mit 0,2 Teilen Eisenacetylacetonat gemischt 
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und in einem ExtrudergieBer auf eine 8 um PET-Folie 
mit einer Trockenschichtdicke von 3 u,m vergossen, im 
Magnetfeld ausgerichtet, getrocknet und kalandriert 

Beispiel 1 

Die magnetische Dispersion wurde wie oben geschil- 
dert hergestellt, dabei wurden die beiden Losungsmittel 
Tetrahydrofuran und Cyclohexanon mehrfach uber ei- 
nen anionischen Austauscher, welcher ein S tyroldi vinyl - 
benzolharz mit Trimethylammoniumgruppen besitzt, 
geschickt Dieser Austauscher war vollig mit Reinlecit- 
hin belegt 

Beispiel 2 

Verfahren wurde wie in Beispiel 1; diesmal wurde 
jedoch ein Styrolvinylbenzolharz mit sauren Gruppen 
verwendet, der mit Reinlecithin belegt war. 

Beispiel 3 

Es wurde wie in Beispiel 1 verfahren, jedoch wurde 
zusatzlich die oben genannte Bindemittelldsung uber 
den im Beispiel 1 genannten Ionenaustauscher vor Ver- 
einigung der beiden Teile viermal durchgepumpt. 

Beispiel 4 

In der Rezeptur A wurden die 23 Teile Lecithin durch 
15 Teile technisch gewonnener 1.4-Dodecylvinylsulfon- 
saure ersetzt, sonst wurde wie im Beispiel I verfahren. 

Beispiel 5 

Verfahren wurde wie in Beispiel 4 beschrieben, je- 
doch war vorher die technisch gewonnene 1.4-DodecyI- 
vinylsulfonsaure vorher gereinigt worden wie in der An- 
meldung DE-OS 37 38 286 beschrieben. Zusatzlich wur- 
den die Losungsmittel des ersten und zweiten Teils uber 
einen Ionenaustauscher des in Beispiel 1 genannten 
Typs geschickt, welcher vollstandig mit der gereinigten 
Sulfonsaure beladen war. 

Beispiel 6 



In der Rezeptur A wurde das VinylidenchloridVAcryl- 
nitrit-Mischpolymerisat durch gleiche Teile eines Vinyl- 
chloridharzes mit 2 Gew.% S03-Gruppen ersetzt, an- 
50 sonsten wurde wie in Beispiel 3 verfahren. 

Beispiel 7 

Das Polyesterurethan der Rezeptur A wurde durch 
55 ein Polyurethan mit SC>3-Gruppen und einem Moleku- 
largewicht von 25 000 ersetzt, sonst wurde wie in Bei- 
spiel 3 verfahren. 



60 



Rezeptur B 



Eine Metallpulverrezeptur wurde zusammengestellt 
bestehend aus 686 Teilen nadelformiges Metallpulver 
(Fe/Ni-Legierung mit einer Koerzitivkraft von 
120 kA/m und einem BET- Wert von 48 m 2 /g) wurden 
65 zusammen mit 30 Teilen Polyesterurethan, 8 Teilen Ni- 
trocellulose, die vorher in 100 Teilen Tetrahydrofuran 
geldst waren, 13 Teilen MyristinsSure sowie 15 Teilen 
Polyiminpolyester als Dispergierhilfsmittel, 29 Teilen 
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AI2O3 in 700 Teilen THF und 533 Teilen Toluol disper- 
giert Diese Dispersion wurde zu einer Bindemittello- 
sung, bestehend aus 106 Teilen Polyesterurethan in 700 
Teilen Tetrahydrofuran und 487 Teilen Toluol zugege- 
ben. Die weitere Behandlung war wie bei der Rezeptur 5 
A geschildert 

Beispiel 8 

Die Losungsmittelkondensate Tetrahydrofuran und 10 
Toluol fur die Rezeptur B wurden uber einen anioni- 
schen Austauscher des in Beispiel 2 genannten Typs 
geschickt welcher vollstandig mit MyristinsSure bela- 
den war. 

t5 

Beispiel 9 

Es wurde wie in Beispiel 8 verfahren, zusatzlich wurde 
die Bindemitteilosung der Rezeptur B uber den anioni- 
schen Austauscher aus Beispiel 8 geschickt 20 

Beispiel 10 

Die Rezeptur B wurde insofern abgeandert als die 
Myristinsaure und der Polyiminpolyester ersetzt wur- 25 
den durch 37 Teile N-Talgfett-Trimethylendiaminoleat 
(Duomen TDO), gelost in 1500 Teilen Toluol Die in 
Beispiel 5 genannten Losungsmittel wurden uber einen 
sauren Ionenaustauscher geschickt, welcher mit dem ge- 
nannten Duomen vollstandig beladen war. 30 

Beispiel 1 1 

Es wurde wie in Beispiel 10 verfahren, jedoch wurde 
zusatzlich die Bindemitteilosung uber den in Beispiel 10 35 
genannten ionischen Austauscher geschickt 

Bei alien genannten Beispielen wurde die Stabilitat 
der magnetischen Dispersion durch Messung des Zeta- 
Potentials kontrolliert, wobei die Reinigung der genann- 
ten Zusatze durch den Ionenaustauscher solange durch- 40 
gefuhrt wurde, solange sich der Wert des Zeta-Potenti- 
als noch anderte. 

Vergleichsbeispiel 1 

45 

Die Rezeptur A wurde hergestellt jedoch wurden die 
Ldsemittelkondensate Tetrahydrofuran und Cyclohex- 
anon nicht wie in den Beispielen 1 bis 7 beschrieben 
gereinigt, auch wurden die Bindemittelldsungen des 
zweiten Teils nicht wie in den Beispielen 3 f 9 und 1 1 50 
beschrieben, behandelt 

Vergleichsbeispiel 2 

Die Rezeptur B wie oben angegeben wurde herge- 55 
stellt, jedoch fand keine Reinigung der Ldsemittelkon- 
densate beziehungsweise der Bindemittellosungen oder 
der verwendeten Dispergatoren statt 

Als Resultat der Versuchsbeispiele sowie der Ver- 
gleichsbeispiele wurde festgestellt, daB die magnetische 60 
Dispersion gemaB den Beispielen 1 bis 1 1 eine vdllig 
ausreichende Stabilitat hatte, auch beim langeren Um- 
pumpen beziehungsweise Stehenlassen. Die damit her- 
gestellten magnetischen Aufzeichnungstrager hatten 
hervorragende elektroakustische und mechanische Ei- 65 
genschaftert 

Dagegen waren die nach den Vergleichsbeispielen 1 
und 2 hergestellten magnetischen Dispersionen instabil, 
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erkennbar an Absinken der Viskositat sowie an ver- 
mehrter Agglomeration. Die damit hergestellten ma- 
gnetischen Aufzeichnungstrager hatten eine rauhe 
Oberflache und besaBen einen zu niedrigen Br/Bs-Wert, 
die farbmetrischen Kennzahlen der Dispersion zeigten 
mit fortschreitender Mahldauer einen unregelmaBigen 
Verlauf. 

Dabei wurden gemessen 

- der BR/Bs-Wert, 

- die Viskositat 

- die Rauhigkeit, 

- der Oberflachenglanz, 

- der Dispergiergrad mittels farbmetrischer 
Kennzahlen. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung eines magnetischen 
Aufzeichnungstragers, bestehend aus einem unma- 
gnetischen Schichttrager und mindestens einer dar- 
auf gegossenen magnetischen Dispersion, welche 
feinteilige magnetische Pigmente sowie polymere 
Bindemittel, gegebenenfalls weitere Zusatzstoffe 
wie Dispergierhilfsmittel, Netzmittel, Weichma- 
cher. Gleitmittel, Vernetzer und Vernetzungsbe- 
schleuniger, welche in organischen Losungsmitteln 
geldst sind, enthalt dadurch gekennzeichnet, daB 
die zur Herstellung der magnetischen Dispersion 
benotigten Losungsmittel und/oder Zusatzstoffe 
und/oder Bindemittel vorwiegend vor der Zugabe 
zur Dispersion uber mindestens einen Ionenaustau- 
scher geschickt werden, welcher mit mindestens ei- 
nem Bestandteil der magnetischen Dispersion voll- 
standig beladen ist und wobei der Bestandteil pola- 
reGruppen enthalt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet daB der Ionenaustauscher ein anionischer 
saurer oder basischer Austauscher ist 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 2, dadurch 
gekennzeichnet dafl die Stabilitat der magne- 
tischen Dispersion laufend durch Messung ihres 
Zeta- Potentials im organischen Losungsmittel kon- 
trolliert wird. 
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